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@ ENCAPSULATION DE COMPOSES A USAGE ALIMENTAIRE PAR DES TENSIOACTIFS. 

\§7J L'invention conceme des compositions a usage ali- 
mentaire, contenant au moins un produit ou additif a usage 
alimentaire encapsule dans des microcapsules constituees 
d'un arrangement multilamellaire de bicouches concentri- 
ques constituees d'au moins un tensioactif et separees par 
un milieu constitue d'un liquide polaire, generalement 
d'eau, dit sofvant interstitiel, ledit produit ou additif a usage 
alimentaire se trouvant inclus dans les membranes desdi- 
tes microcapsules et/ou dans le solvant interstitiel desdites 
microcapsules. 

Elle concerne egalement le procede pour preparer les 
microcapsules, de preference a partir d'un melange de 
deux tensioactifs de balances hydrophilelipophile (HLB) dif- 
ferentes. 



Illlllllllllllllllllllllllllllllllllli 



2735658 



i 



L'invention concerne l'encapsulation par des tensioactifs de composes 
a usage alimentaire. 

5 Elle concerne plus precisement des compositions a usage alimentaire 

renfermant les produits ainsi encapsules et leur procede de fabrication. 

On sait qu'il existe une necessite importante dans le domaine 
alimentaire de proteger un certain nombre de molecules fragiles ou volatiles. 

Une des techniques permettant d'atteindre un tel but est la 
10 microencapsulation de molecules actives. Cette encapsulation a pour objectif de 
diminuer Tevaporation et le transfert vers l'environnement de cette matiere active, 
soit au cours du stockage, soit au cours de I'claboration des produits alimentaires 
ou encore au cours de leur consommation. 

Elle peut egalement permettre de rendre le materiau plus facile 
15 d'utilisation en le diluant et cn favorisant sa repartition homogene au sein du 
support. 

La liste des materiaux sensibles est longue. Parmi les plus utilises, on 
citera notamment les acides, par exemple l'acide ascorbique ou lactique, les 
pigments en particulier pour les viandes, les lipides, les vitamines, les aromes et les 

20 huiles essentielles, les enzymes. 

Les technologies, actuellement mises en oeuvre afin d'atteindre cet 
objectif, rcposent principalcment sur Temploi de polymeres. Ce sont des 
techniques soit de coacervation, soit d'extrusion ou d'enrobage par lit fluidise. 

Independamment dc Teffet dispersant, les molecules tensioactives 

25 permettent, dans certains cas, de proteger et de vectoriser puis de relarguer de 
fa^on controlee des molecules actives, ceci, en utilisant des microcapsules formees 
par une association supramoleculaire des molecules tensioactives. L'exemple le 
plus courant est celui des liposomes utilises en cosmetique et dans le domaine 
biomedical. Ces liposomes correspondent a un arrangement en vesicules, uni- 

30 lamellaires ou multilamellaires, de tailles comprises entre quelques centaines 
d' Angstroms et plusieurs microns. Ces vesicules sont, dans le cas des liposomes, 
obtenus a partir de molecules phospholipidiques (extraites par exemple du soja ou 
de l'oeuf). Ces liposomes sont capables d f encapsuler des molecules actives 
lipophiles ou meme hydrophiles et ainsi de realiser les fonctions de vectorisation et 

35 de relargage visees. 
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Les methodes classiques de preparation de liposomes necessitent, le 
plus souvent, la presence d'un cosolvant organique ou d'alcools, produits fortement 
deconseilles pour les applications dans le domaine alimentaire. 

Toutefois, dans le domaine de l'industrie alimentaire, des essais 
effectues avec des lecithines, en particulier sous forme de liposomes, ont montre 
les limitations technologiques de cette technique. En effet, ['utilisation des 
liposomes dans l'industrie alimentaire est limitee par le procede de fabrication qui 
presente un certain nombre de problemes techniques. Plus precisement, l'utilisation 
des liposomes dans Tindustrie alimentaire presente I'inconvenient de conduire a un 
rendement decapsulation faible et, ceci malgre une technologie relativement 
lourde et done chere a mettre en oeuvre. 

Le brevet frangais FR 2 689 418 decrit un procede qui permet, grace au 
recours a une etape de cisaillement d'une phase cristal-liquide lamellaire, de 
preparer des microcapsules de taille controlee, non seulement a partir de 
tensioactifs lipidiques susceptibles de former des liposomes mais aussi a partir des 
differents tensioactifs anioniques ou non ioniques et propose 1'encapsulation de 
substances notamment biologiques dans ces capsules. 

La demanderesse a maintenant decouvert un nouveau procede 
consistant a incorporer la quasi-totalite d'un produit ou d'un additif a usage 
alimentaire que Ton souhaite proteger ou dont on veut controler le relargage a 
partir de la composition alimentaire visee a Tinterieur de vesicules multilamellaires 
que Ton designera dans le present memoire egalement par microcapsules. Ces 
microcapsules, de forme sensiblement spherique, sont constitutes de lamelles 
concentriques leur conferant une structure de type "oignon". 

Le produit ou la composition alimentaire se trouve ainsi inclus au sein 
meme de la microcapsule, generalcment dans ses membranes, le cas echeant s f il est 
purement hydrophile, dans 1'eau interstitielle incluse a Tinterieur de la 
microcapsule. Mais il fait toujours partie integrante de la microcapsule. 

Une telle encapsulation permet d'assurer les fonctions de dispersabilite 
en milieu aqueux, par exemple la bouche, de vectorisation et de relargage controles 
du produit encapsule. 

Meme si, d'une fa?on gencrale, on utilise des milieux eau/tensioactifs 
pour realiser les microcapsules de l'invention, il n'est nullement exclu de remplacer 
l'eau par un solvant polaire, par exemple le glycerol. 
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Selon un premier avantage, le proccdc de l'invcntion permet d'utiliser, 
pour realiser I'encapsulation, une varicte de tensioactifs parfaitement compatibles 
avec les usages alimentaires. 

Selon un autre avantage, la technologie proposee scion invention 
5 permet la preparation de vesicules ayant un tres fort rendement ^encapsulation, 
notamment un rendement superieur a 90 % et generalement tres proche de 100 %. 
D'un emploi facile, cette technologie permet egalement la preparation de grandes 
quantites de produits encapsules. De plus, elle n'utilise pas le passage par un 
cosolvant organique, ce qui permet d'envisager I'utilisation industrielle des 
10 vesicules multilamellaires pour microencapsuler des molecules ou des 
compositions a usage alimentaire. 

Un autre avantage vient du fait que I'utilisation des tensioactifs confere 
une bonne dispersabilite a la formulation qui peut etre utilisee sous forme liquide, 
en dispersion aqueuse. Cet aspect est particulierement avantageux lorsque Ton a 
15 affaire a des molecules hydrophobes ou non solubles dans I'eau qui peuvent etre 
dispersees grace a invention sans avoir recours a un solvant organique. 

Par ailleurs, les techniques classiques de microencapsulation, en 
particulier des aromes, consistent a entourer un produit lipophile par une coquille 
polymerisee. Ceci conduit a des aromes encapsules qui se liberent d'un seul coup 
20 au moment de la rupture de la coque. De meme, les techniques de 
microencapsulation moleculaire, par exemple par la cyclodextrine, conduisent a un 
complexe permanent ct a un veritable cquilibre chimique entre la forme complexee 
et la forme libre. Au contraire, la technologie de microencapsulation par 
tensioactifs selon l'invention permet un relargage sensiblement different. En effet, 
25 on peut considerer que le produit actif, par exemple 1'arome, fuit constamment 
mais que la disponibilite du produit actif est considerablement ralentie par rapport 
au meme produit libre. 

Par ailleurs, du fait de leur petite taille, de Tordre du micron, ces 
capsules ne sont pas generalement detruites lors du processus de mastication, ce 
30 qui permet une remanence particulierement prononcee de la sensation liee au gout 
du produit pendant toute la periode de sa mastication. 

De plus, cette technologie permet dans certains cas d'augmenter la 
disponibilite d'un arome lipophile. En effet, si un arome lipophile est melange dans 
un milieu, lui-meme, lipophile, sa disponibilite dans la bouche (milieu aqueux) 
35 peut etre tres limitee. L'arome est dans ce cas piege dans son milieu et ne se libere 
pas. Cest le cas, par exemple, des aromes disperses dans un produit laitier ou dans 
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des parties grasses d'une viande ou encore dans la matrice polymere d'un chewing- 
gum. 

Ainsi la presence invention fournit un procede permettant de proteger, 
avant leur introduction dans les compositions a usage alimentaire, des produits ou 
5 additifs a usage alimentaire fragiles et/ou dont on souhaite controler le relargage, 
en particulier pendant leur consommation. Ce procede consiste a encapsuler ces 
produits ou additifs a usage alimentaire a l'interieur de vesicules multilamellaires 
constitues de tensioactifs. 

Plus precisement, l'invention conceme, scion un premier aspect, des 
10 compositions a usage alimentaire dans lesquelles un produit ou un additif a usage 
alimentaire se trouve microencapsule. 

Elle conceme egalement, selon un deuxieme aspect, un procede 
permettant de preparer ces compositions contenant le produit ou l'additif a usage 
alimentaire encapsule. 

15 Elle conceme egalement, selon un troisieme aspect, des aliments 

incorporant le produit ou l'additif a usage alimentaire encapsule. 

Elle conceme egalement accessoirement, et ceci dans la mesure ou 
certains des tensioactifs sont utilises pour la premiere fois pour former des 
microcapsules, l'utilisation de ces tensioactifs particuliers pour encapsuler des 

20 produits et ceci, indcpendamment de la nature du produit encapsule. 

Ainsi scion unc caracteristique essentielle du premier aspect de 
Tinvention, elle conceme unc composition a usage alimentaire caracterisee en ce 
qu'elle contient au moins un produit ou additif a usage alimentaire encapsule dans 
des microcapsules constitutes d'un arrangement multilamellaire de bicouches 

25 concentriques constitutes d'au moins un tensioactif et separees par un milieu 
constitue d'un liquide polaire dit solvant interstitiel, ledit produit ou additif a usage 
alimentaire se trouvant inclus dans les membranes desdites microcapsules et/ou 
dans le solvant interstitiel desdites microcapsules. 

Selon une variante particulicrement avantageuse de Tinvention, le 

30 liquide polaire est constitue par de l'eau et le produit ou additif alimentaire est 
inclus dans les membranes desdites microcapsules lorsqu'il est hydrophobe et/ou 
dans le solvant interstitiel lorsqu'il est hydrophile. 

Les microcapsules contenues dans les compositions ci-dessus ont 
avantageusement des dimensions comprises entre 0,1 et 50 //m, de preference entre 

35 0,2 et 10 /urn. 
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Ces microcapsules pcuvcnt etre obscrvees avec un microscope optique. 
Elles ont avantageusement une taille de preference de Tordre du micron. Du fait de 
cette faible taille, les microcapsules sont soumises a Tagitation brownienne et ne 
subissent pas ou tres peu de decantation ou de cremage en solution aqueuse, ce qui 
5 est un avantage tout particulier de l'invention. 

Comme on l'a vu precedemment, les microcapsules de l'invention ont 
une structure multilamellar, e'est-a-dire une structure en oignon constitute d'une 
succession de couches concentriques de tensioactifs. 

On choisit, de preference, pour la preparation des microcapsules utiles 
10 selon l'invention des tensioactifs compatibles avec un usage dans le domaine de 
1'alimentation. 

Pour la mise en oeuvre du procede de l'invention qui sera decrite plus 
loin, on choisit avantageusement d'utiliser, pour former les membranes des micro- 
capsules, deux types de tensioactifs. Plus precisement, lorsqu'on choisit un 

15 melange de deux tensioactifs, on choisit de preference un melange comprenant un 
premier agent tensioactif dit agent lipophile presentant une balance hydrophile- 
lipophile (HLB) comprise entre 3 et 7 et un deuxieme agent tensioactif dit agent 
hydrophile presentant une HLB comprise entre 8 et 15. 

Dans ce cas, on choisira de preference au moins un tensioactif 

20 presentant une concentration micellaire critique (CMC) inferieure a 10" 5 mole/1 de 
preference inferieure a 10~ 6 mole/l. 

La proportion de tensioactif lipophile dans la membrane est, exprimee 
en pourcentage en poids, comprise entre 0 % et 100 %, de preference entre 20 % et 
100 %, le complement ctant constitue du tensioactif hydrophile. 

25 Selon une variante particulierement avantageuse, l'agent tensioactif 

lipophile est choisi dans le groupe constitue des lecithines, des mono-, di-, 
triglycerides, de leurs esters, et des sucroglycerides : 

- Lecithines de soja ou de jaune d'oeuf, 

- Mono- di- et tri-glycerides d'acides gras, en particulier, 
30 palmitiques, steariques, oleiques linoleiques linoleniques et 

arachidonique, et melanges de ces acides, 

- Esters, en particulier acetiques lactiques ou citriques de 
mono-et diglycerides de ces memes acides gras, 

- Esters mono- et di- acctyltartriques de mono- et di- 
35 glycerides de ces mcmes acides gras, 

- Esters polyglyccriques de ces memes acides gras, 
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- Esters mixtes acetique et tartrique de mono- et tri- 
glycerides de ces memes acides gras, 

- Sucroglycerides d'acides gras. 

Comme tensioactif hydrophile, on choisira tout tensioactif hydrophile 
tel que defini precedemment. 

La famille des tensioactifs de type sucroester sera particulierement 

preferee. 

On utilisera egalement avantageusement les tensioactifs de la famille 
des stearoyl lactilates. 

On choisira de preference des sucro-monesters d'acides gras issus de 
matieres grasses vegetales ou des stearoyl lactilates de sodium ou de calcium. 

Les produits ou additifs a usage alimentaire que Ton encapsule selon la 
presente invention sont tous les produits connus comme additifs a usage 
alimentaire, connus pour leur fragilite. II peut s'agir aussi bien de produits a 
caractere hydrophile qu'hydrophobe. 

A titre d'exemples de produits que Ton encapsulera selon la presente 
invention, on peut citer en particulier des produits de type acide a usage 
alimentaire, notamment l'acide ascorbique ou ['acide lactique, les pigments, en 
particulier les pigments pour viande, les lipides, les vitamines, les aromes alimen- 
taires, les huiles essentielles, des enzymes. 

Lorsque 1'actif a un caractere hydrophile, sa concentration dans la 
capsule, exprimee en pourcentage en poids par rapport au poids total de la capsule 
incluant les poids du tiquide polaire, du (des) tensioactif(s) et du produit actif 
encapsule, est generalement comprise entre 5 et 30 %, de preference entre 10 et 20 
%. Lorsque le produit actif est hydrophobe, sa concentration dans la capsule est 
generalement comprise entre 5 et 30 %, de preference entre 5 et 20 %. 

Selon un autre de ses aspects, ['invention concerne egalement un 
procede de preparation des compositions decrites precedemment. Ce procede 
consiste a preparer une phase lamellaire cristal-liquide contenant au moins un 
agent tensioactif, un solvant polaire, avantageusement constitue par de l'eau, et le 
produit ou additif a usage alimentaire et a provoquer le rearrangement de ladite 
phase cristal-liquide sous forme de vcsicules multilamellaires. 

Plus precisement, la technique de preparation consiste, dans une 
premiere etape, a preparer une phase lamellaire cristal-liquide contenant un 
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melange du tensioactif ou dcs tensioactifs, du solvant polaire, de l'eau de 

preference, et du produit ou melange actif que Ton cherche a proteger. 

Pour optimiser le rcndement d'encapsulation, on choisira des 

conditions telles que la phase cristal-liquide soit homogcne, c'est-a-dire mono- 
5 phasique, de facon a ce que l'ensemble du solvant polaire (eau en general), du 

produit ou melange actif soit solubilise dans cette phase lamellaire. 

Les conditions optimales a utiliser pourront etre en general 

determinees par examen d'une serie de compositions contenant des quantites 

variables de solvant et de produit actif. Cct examen sera fait soit par observation 
10 macroscopique en observant la separation de phase, soit par observation micros- 

copique en utilisant un microscope optique, de preference un microscope 

polarisant. 

Toutefois, la formation d'une phase cristal-liquide n'est pas une 
condition suffisante pour obtenir, par la suite, une suspension aisement dispersable 

15 de vesicules multilamellar. II faut, de plus, obtenir une organisation de cette 
phase lamellaire sous la forme d'un empilement compact de ces vesicules. Ce 
rearrangement pourra etre obtenu en appliquant un cisaillement homogene, comme 
decrit dans le brevet francais FR 2 689 418. Ce rearrangement pourra etre 
egalement obtenu en jouant sur la formulation particuliere du melange, en 

20 particulier en choisissant un melange de tensioactifs tels que la texture recherchee, 
sous forme de vesicules multilamcllaires, se forme spontanement ou a defaut lors 
d'une simple sollicitation mecanique, par cxcmple lore du melange des produits qui 
provoquc une telle sollicitation mecanique. 

Cest pourquoi, on choisira un melange de tensioactifs et des 

25 concentrations respectives de chacun des tensioactifs contenus dans ce melange de 
facon a obtenir la texture desiree. 

Plus precisement, on utiliscra un melange de tensioactifs constitue 
generalement de deux types de tensioactifs, Tun etant plutot soluble dans l'eau et 
presentant done une HLB elevee et l'autre etant plutot soluble dans l'huile et 

30 presentant done une HLB relativement basse. Par ailleure, il sera particulierement 
avantageux que l'un au moins dcs tensioactifs ait une CMC relativement basse, de 
preference inferieure a 10" 5 mole/litre, de preference encore inferieure a 10" 6 
mole/l. 

La proportion en poids des tensioactifs dans le melange final se situe 
35 generalement entre 5 et 90 %, de preference entre 30 et 70 %. 
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Plus precisemcnt, pour obtcnir lcs microcapsules recherchees, on 
utilisera des melanges de depart presentant les proprietes suivantes : 

1) Le melange doit former une phase lamellaire cristal-liquide 
homogene pour des proportions d'eau, en poids, allant de 10 a 98 %, plus 
generalement de 20 a 60 %. 

2) Cette phase lamellaire homogene doit presenter une texture 
specifique, e'est-a-dire un arrangement spatial des lamelles qui, soit 
spontanement, soit sous simple melange, soit encore sous Taction d'un cisaillement 
specifique tel que decrit dans le brevet frangais FR 2 689 418, corresponde a une 
structure en M oignon M . Cette structure peut etre reconnue aisement par l'homme de 
metier en utilisant un microscope polarisant. 

Pour obtcnir les deux conditions ci-dessus, on utilisera avantageuse- 
ment, comme on l'a explique precedemment, deux tensioactifs ayant des equilibres 
hydrophiles/lipophiles sensiblement diffcrents, afin de pouvoir ainsi regler a loisir 
les proprietes d'organisation (texture) de la phase lamellaire. 

On choisira de preference de melanger un tensioactif plutot lipophile 
presentant une HLB basse comprise entre 3 et 7 et un tensioactif hydrophile 
presentant une HLB elevee comprise entre 8 et 15. L'homme du metier pourra 
aisement, en faisant varier les proportions des deux types de tensioactifs, obtenir 
une phase lamellaire homogene ayant des proprietes de texture recherchees. 

Les deux types dc tensioactifs seront choisis parmi les tensioactifs 
compatibles avec un usage alimentaire. 

Ainsi, on choisira avantagcusement le tensioactif de type lipophile 
dans la famille comprenant les lecithines, les mono-, di- et triglycerides ou leurs 
derives, en particulier leurs derives dc type ester et les sucroglycerides. 

Le tensioactif de type hydrophile sera, de fa?on particulierement 
avantageuse, choisi dans la famille des sucroesters ou des stearoyl lactilates. 

Dans certains cas particuliers, on peut obtenir ces capsules a partir d'un 
seul tensioactif. Cest le cas du produit commercialise, par la societe Rhone- 
Poulenc sous le nom de cclynol PPH, qui est un sucroglyceride hydrogene ou du 
Dimodan PM commercialise par la societe Danisco/Grinsted, qui est un melange 
de mono et de diglycerides. 

En appliquant le procedc de preparation precedemment decrit, on 
aboutit a deux types de capsules selon le degre d'organisation des molecules 
tensioactives dans la membrane constituant les compartiments des vesicules 
multilamellaires : 
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- les vesicules de type "fluide" correspondent a des membranes ou les 
molecules de tensioactifs sont libres dc se mouvoir et ne sont pas organisees sous 
forme d'un reseau cristallin bidimensionnel. EUes ont, en general, une forme 
spherique. 

- les vesicules de type "solide" correspondent, au contraire a une 
organisation des molecules de tensioactif sous la forme d'un reseau cristallin 
bidimensionnel. La forme de ces vesicules est anisotrope et se presente le plus 
souvent sous la forme de petits cristaux facettcs. Dans tous les cas, la taille des 
vesicules est comprise en 0.1 et 50 fim. L'aspect facette de ces vesicules n'est pas 
contradictoire avec leur structure multilamcllaire de type oignon. 

Selon une variante de Tinvention, on peut enrobcr les microcapsules 
decrites precedemment d'un polymere reticule, ce qui permet d'ameliorer les 
qualites des capsules formees. On peut par exemple en utilisant une capsule 
anionique, par exemple a base de lecithine, favoriser la fixation d'un polymere 
cationique, par exemple la gelatine, prefcrentiellcment de bas poids moleculaire, a 
la surface des capsules. On peut aussi, en co-encapsulant un polymere charge 
negativement, par exemple l'alginate de sodium, obtenir une fixation en surface 
d'un polymere charge positivement, de la gelatine par exemple, et la formation 
d'un reticulat en surface. L'inverse, polymere charge positivement a l'interieur et 
charge negativement a l'exterieur, est egalement possible. 

On peut egalement encapsuler par la methode precedemment decrite 
un agent reticulant d'un polymere qui s adsorbe sur les capsules. On peut realise^ 
cette operation en incorporant un scl de calcium agissant comme agent reticulant 
dans I'eau permettant de former les capsules. En diluant ces capsules dans une 
solution d'alginate, on peut ainsi former des capsules multilamellaires recouvertes 
du polymere (alginate) reticule par le calcium. Ceci permet de limiter la fuite d'un 
produit hydrophile et de stabiliser les microcapsules. 

Une autre methode consiste a co-encapsuler par la methode 
precedemment decrite un polymere capable d'etre reticule par un agent chimique, 
par exemple un alginate. La dispersion des capsules dans une solution de l'agent 
reticulant (par exemple dans le cas de l'alginate, une solution de sel de calcium) 
conduit, par la diffusion du reticulant a l'interieur des capsules a la reticulation du 
polymere encapsule. On obtient ainsi des capsules solidifiees par Incorporation 
d'un polymere reticule, ce qui diminue considcrablement la fuite du principe actif. 

D'autres polymcres naturels peuvent etre utilises a cette fin. On peut 
citer la gomme guar, dont l'agent dc reticulation est le borax, la pectine, reticulee 
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par les ions Ca ++ , ou les carrhagcnanes, reticules suivant leur type par les ions 
potassium ou les ions calcium. 

Selon un dernier objet, et cela dans la mesure ou Tutilisation des 
tensioactifs de la famille des sucroestcrs et des sucroglycerides se trouve decrite 
pour la premiere fois dans le present mcmoire pour realiser des microcapsules 
constitutes d'un arrangement multilamellaires de bicouches concentriques, 
l'invention concerne aussi Tutilisation de ces tensioactifs particuliers pour realiser 
de telles microcapsules et cela, independamment de la nature de Tactif encapsule et 
de Tutilisation visee. 

Ainsi, de telles compositions contenant des microcapsules a base de 
sucroglycerides et de sucroesters pourront tout particulierement etre utilisees dans 
le domaine de la cosmetologie. En effet, les tensioactifs cites ci-dessus ont 
I'avantage d'etre particulierement peu irritants, et de donner une texture tres douce 
aux produits dans lesquels ils sont utilises. Utilises dans les microcapsules, ils 
donnent acces a des vecteurs d'actifs performants et particulierement bien toleres, 
utilisables aussi bien en dermocosmetique qu'en dietetique. 

Les microcapsules, a base de sucroesters et/ou de sucroglycerides, 
presenteront, mis a part la nature de Tactif qu'elles contiennent qui, bien entendu, 
depend du domaine d'application vise, toutes les caracteristiques structurales des 
microcapsules precedemment decrites pour leur application dans le domaine 
alimentaire. 

EXEMPLES 

Exemple 1 : Preparation de microcapsules lecithine/sucroesters 

On melange 10 g de sucroester P1570 ou P1670 de chez Ryoto a 50 g 
d'eau dans un erlcnmeyer a 60*C. On attend la dissolution complete puis on ajoute 
40 g de lecithine de la marque Mactan P97 de chez Norte que Ton melange a 
chaud. On laisse la temperature revenir a Tambiante. On obtient une pate 
homogene qui peut etre facilcment dispersee soit dans Teau par simple agitation, 
soit dans un milieu hydrophobe tel que de Thuile. On peut observer sous 
microscope la presence de particules spheriques qui correspondent aux vesicules 
multilamellaires. La dispersion dans Tcau reste stable et homogene dans le temps. 
Au contraire, la dispersion dans Thuile se destabilise par floatation des vesicules 
qui sedimentent mais pcuvent etre simplcment redispersees par solicitation 
mecanique. 
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Exemple 2 : Preparation de microcapsules sucroesters/monofflvcerides 

On introduit dans un erlcnmeyer 10 g d'atmos 300 de chez Witco et 
40 g de sucroester P1570 ou P1670 de chez Ryoto et 50 g d'eau. On melange a 
chaud (60 # C), puis on laisse refroidir sous agitation a temperature ambiante. On 
5 obtient une pate homogene qui peut etre facilement dispersee dans de l'eau par 
simple agitation. On peut observer sous microscope la presence de particules 
spheriques qui correspondent aux vesicules multilamellaires. 
Exemple 3 : Encapsulation de colorants alimentaires 

On melange dans un erlenmeyer a 60 # C 10 g de sucroester P1570 ou 
10 PI 670 de chez Ryoto a 50 g d'eau dans laquelle on a prealablement disperse 1 g de 
colorant alimentaire (E124). On attend 1' incorporation complete, puis on ajoute 
40 g de lecithine que Ton melange a chaud. On laisse la temperature revenir a 
l'ambiante. On obtient une pate homogene coloree qui peut etre facilement 
dispersee dans l'eau par simple agitation. On peut observer sous microscope la 
15 presence de particules spheriques qui correspondent aux vesicules 
multilamellaires. On peut par centrifugation separer une partie des capsules. On 
verifie ainsi en recuperant des capsules fortement colorees que le colorant, bien 
qu'hydrophile, reste piege dans les capsules. 
Exemple 4 : Encapsulation d'arome de menthe 
20 On introduit dans un erlenmeyer 10 g d'atmos 300 de chez Witco, 90 g 

de sucroester P1570 ou PI 670 de chez Ryoto, 40 g d'arome de menthe et 60 g 
d'eau. On melange a chaud (60*C) puis on laisse refroidir sous agitation a 
temperature ambiante. On obtient une pate homogene qui peut etre facilement 
dispersee dans de l'eau par simple agitation. On peut utiliser cctte pate directement 
25 dans des preparations. II est possible d'observer un effet de remanence de I'arome 
par exemple en laissant s'evaporcr une solution aqueuse de cet arome et en 
comparant I'arome encapsule a une solution d'arome non encapsule. 
Exemple 5 : Encapsulation d'arome de fruits 

On melange dans un erlenmeyer a 60 # C 10 g de sucroester P1570 ou 
30 P1670 de chez Ryoto a 30 g d'eau. On attend la dissolution complete, puis on 
ajoute 40 g de lecithine et 20 g d'arome de fruits que Ton melange a 40 # C On 
laisse la temperature revenir a l'ambiante. On obtient une pate homogene coloree 
qui peut etre facilement dispersee dans l'eau par simple agitation. On peut observer 
sous microscope la presence de particules spheriques qui correspondent aux 
35 vesicules multilamellaires. 
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Exemple 6 : Capsules d'arome de fruit/sucroglvcerides hvdrogenes 

On met dans un bechcr 50 g dc celynol PPH (de chez Rhone Poulenc), 
38 g d'eau et 12 g d'arome de fruits. On chauffe en melangeant a 60* C et on agite 
pendant 20 mn. Puis on refroidit. On obticnt une pate de capsules concentrees 
contenant I'arome. Ces capsules sont dispcrsables dans l'eau par une agitation forte. 
Exemple 7 : Capsules d'arome de fruit/sucroglvceride/sucroester 

On met dans un bccher 25 g de celynol LMO (Rhone Poulenc), 25 g de 
P1670 (de chez Ryoto), 38 g d'eau. On chauffe en melangeant a 60* C et on agite 
pendant 20 mn. On refroidit. Lorsque la temperature atteint 40* C, on peut ajouter 
12 g d'arome. On agite 30 mn, puis on refroidit. On obtient une pate de capsules 
concentrees contenant I'arome. Ces capsules sont dispersables dans l'eau par une 
agitation forte. 

Exemple 8 : Cap sules de stearovl-2-lactilate de sodium/sucroglvcerides 
contenant un arome de fruit 

On met dans un bccher 30 g d'Emulsilac S (Witco), 20 g de Celynol 
PPH (de chez Rhone Poulenc), 38 g d'eau et 12 g d'arome de fruits. On chauffe en 
melangeant a 60* C et on agite pendant 20 mn. Puis on refroidit. On obtient une 
pate de capsules concentrees contenant I'arome. Ces capsules sont dispersables 
dans l'eau par une agitation forte. 

Exemple 9 : Microc apsules formees a partir d'un solvant non aoueux 

On met dans un bccher 40 g de lecithine, 10 g de sucroester (P1670 de 
chez Ryoto), 50 g de glycerol. On chauffe a 60* C en agitant pendant 30 mn. On 
refroidit. On obtient une pate de capsules sans eau. 
Exemple 10 : Microcapsules polvmerisees 

Une solution a 0,5 % d'alginate est preparee en dispersant le polymere 
en poudre sous forte agitation dans l'eau, puis en laissant sous agitation pendant 1 
heure. A 50 g de cette solution a temperature ambiante est additionnee sous 
agitation mecanique 1 g de colorant alimentaire puis 50 g de lecithine 
commercial isee par Norte sous la marque Mactan P97. Une agitation lente est 
maintenue pendant 24 h. On obtient une pate homogene coloree que Ton disperse 
dans une solution aqueuse de CaCl 2 a 0,2 %, sous agitation magnetique, a 
temperature ambiante. on peut alors observer au microscope la dispersion de 
capsules contenant le polymere reticule. Elles peuvent etre separees a nouveau du 
milieu par centrifugation et montrent une grande rigidite. 
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Fxemple 11 : Microcapsules d'esters de sorbitan 

Les tensioactifs utilises dans cet exemple ne sont considered comme 
aiimentaircs que dans certains pays. lis ne sont pas agrees comme additifs 

alimentaires en France. 

5 Dans un bechcr, on introduit 25 g de stearate de sorbitan polyethoxyle, 

(tween 60 de ICI) ct 25 g de stearate de sorbitan (span 60 de ICI) que l'on chauffe 
sous agitation jusqu'a 60 # C. Lorsque les tensioactifs sont fondus,on introduit en 
maintenant l'agitation 10 g d'arome alimentaire (par exemple arome de fraise) puis 
lentement 40 g d'eau. Le chauffage est arrcte et le melange est refroidi lentement 

10 sous agitation. On obtient directement une pate composee des microcapsules pures 
contenant l'arome. 

Fxemple 12 : Microcapsule s d'ester de diglvcerol 

60 g d'oleate de diglycerol commercialise par Danisco/Grinsted, sous 
la marque TS-T 154, sont melanges dans un becher a 40 g d'eau contenant 1 g de 
15 colorant alimentaire, sous agitation mecanique a temperature ambiante pendant 2 
heures. On obtient une pate homogene coloree, qui se disperse facilement par 
agitation a temperature ambiante dans l'eau. 

Fxemple 13 : Microcapsules contenant un aromate utili se en charcuterie 

On prepare des microcapsules similaires a celles de l'exemple 1, a 
20 partir de 15 g de sucroester PI 670, de 35 g de lecithine Mactan P97, de 45 g d'eau 
et de 5 g d'arome artificiel de saucisson obtenu a partir de l-octen-3-ol. La pate 
obtenue est dispersee dans l'eau pour faire des dispersions contenant 1 %, 0,1 % et 
0,01 % d'arome. Ccs dispersions sont utilisces a raison de 10 g de dispersion par kg 
de viande pour la fabrication de saucissons. Une analyse sensorielle montre que les 
25 saucissons fabriques en incorporant la dispersion a 0,1 % d'arome ont un gout 
developpe de salaison, alors qu'un temoin sans arome n'a pas encore developpe ce 
gout. 
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REVINDICATIONS 

1. Composition a usage alimentaire, caracterisee en ce qu'elle contient 
au moins un produit ou additif a usage alimentaire encapsule dans des 
microcapsules constitutes d'un arrangement multilamellaire de bicouches 
concentriques constituees d'au moins un tensioactif et separees par un milieu 
constitue d'un liquide polaire dit solvant interstitiel, ledit produit ou additif a usage 
alimentaire se trouvant inclus dans les membranes dcsdites microcapsules et/ou 
dans le solvant interstitiel dcsdites microcapsules. 

2. Composition selon la revindication 1, caracterisee en ce que le 
liquide polaire est de I'eau et en ce que ie produit ou additif alimentaire est inclus 
dans les membranes desdites microcapsules lorsqu'il est hydrophobe, et/ou dans 
l'eau interstitielle lorsqu'il est hydrophile. 

3. Composition selon la revindication 1 ou 2, caracterisee en ce que 
lesdites microcapsules ont des dimensions comprises entre 0,1 et 50 //m, de 
preference entre 0,2 et 10 fim . 

4. Composition selon Tune des revindications 1 a 3, caracterisee en ce 
que les membranes desdites microcapsules sont constituees d'un melange de deux 
tensioactifs comprenant un premier agent tensioactif dit agent lipophile presentant 
une balance hydrophile-lipophile (HLB) comprise entre 3 et 7 et d'un deuxieme 
agent tensioactif dit agent hydrophile presentant une HLB comprise entre 8 et 15. 

5. Composition scion la revindication 3, caracterisee en ce que Tun au 
moins des agents tensioactifs a une concentration micellaire critique (CMC) infe- 
rieure a 10~ 5 mole/1, de preference infericure a 10~ 6 mole/1. 

6. Composition selon Tunc des revindications 4 ou 5, caracterisee en 
ce que I'agent tensioactif dit agent lipophile est present en proportions, exprimees 
en pourcentages en poids par rapport a I'enscmble des deux tensioactifs, comprises 
entre 0 et 100 %, de preference de 20 a 100 %. 

7. Composition selon Tune des revindications 4 a 6, caracterisee en ce 
que I'agent tensioactif lipophile est choisi dans le groupe constitue des lecithines, 
des mono-, di-, ou triglycerides, de leurs esters et des sucroglycerides. 

8. Composition selon Tune des revindications 4 a 7, caracterisee en ce 
que le tensioactif hydrophile est un sucroestcr ou un stearoyl lactilate. 

9. Composition selon Tune des revindications I a 8, caracterisee en ce 
que ledit produit ou additif a usage alimentaire est choisi dans le groupe constitue 
des acides a usage alimentaire notamment de l'acide ascorbique ou lactique, des 
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pigments, des lipides, dcs vitamincs, des ardmes alimentaires, des huiles 
essentielles, des enzymes. 

10. Composition selon Tune dcs revindications 1 a 9, caracterisee en ce 
que lesdites microcapsules comprennent, en outre, une couche exteme constitute 
d'un polymere reticule. 

11. Procede de preparation des compositions selon Tune des revendi- 
cations 1 a 9, caracterise en ce qu'il consiste a preparer une phase lamellaire 
cristal-liquide contenant au moins un agent tensioactif, un solvant polaire 
constitue avantageusement par de I'eau, et le produit ou additif a usage alimentaire 
et a provoquer le rearrangement de ladite phase cristal-liquide sous forme de 
vesicules multilamellaires. 

12. Procede selon la revindication 10, caracterise en ce que ladite 
phase lamellaire cristal-liquide comprend de 10 a 90 % en poids d'eau, de prefe- 
rence de 20 a 60%. 

13. Utilisation d'au moins un tensioactif de la famille des 
sucroglycerides ou des sucroesters pour realiser des microcapsules constitutes d'un 
arrangement multilamellaire de bicouches concentriques. 
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